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Les méthodes courantes à'analyse des eeux ne peuvent pas
s'appliquer aux eaux drar~ant les @assifs de péridotite de Nouvelle
Calédonie, sans une mise au point préalable, ceci du fait de le na-
ture très particulière des roctes et des caractéristiques du clieat
sub-tropical.
Les méthodes ont été testées sur des échantillons d'eaux
de la Dumbéa, de Duenerou (Bassin de Yaté) et sur certains horizons
de sols sur péridotite ou alluvions de péridotite.
Une technique d'évaluation de 10 charge solide transportée
par les eaux en période de crue a été wise au point, par gravimétrie
pour les frections~ 0,2 P (décantation et centrifugation), tur-
bidiQétrie pour la fraction û - OJ~ ~ •
Les élèments en solution ou en suspension stable de gra-
nulométrie inférieure à 0,2 P dont le dosage a été testé ont été
les suivants : Chlorures - Nitrates - Silice - Magnésium - Fer.
Dans le charge solide, les élèments recherchés ont été
Silice - Fer - Aluminium - hasnésium - Chrome - hanganèse - Nickel.
On a établi chaque fois le mode opératoire è suivre, ainsi
que les réactifs et le matériel nécessaires.
Des modèles de fiches analytiques ont été composés, des-





L'étude du couple Altération-Sédimentation entreprise par
l~ORSTOM sur les roches ultra-bQsi~ues de Nouvelle-Calédonie est des-
tinée à établir le bilan géochimique de l'alt~ration des massifs de
péridotites, roches particulière~ent répandues en Nouvelle Calédonie,
de manière à suivre la destinée de chacun des élèments constitutifs
de ces roches. Elle comporte l'étude des processus de l'altération
d'une péridotite saine, de l'entratnement de ses divers co~stituants,
de leur transport et enfin de leur dép8t. Cette opération porte sur
l'étude d'un versant situé exclusivement sur des roches ultra-besiques.
L'agent de transport, c'est-à-dire la rivière drainant ce bassin ver-
sant, est le lien fondamental du couple Lltération-Sédimentetion,
l'eau étant à l'origine de tous les phénomènes entrant en jeu.
L'étude de la physico-chimie de ces eaux est Gene une part
très importante du programme. Les conditions de Bilieu ont donné à
ces eaux un caractère très spécial : les roches sont en effet assez
solubles, ce qui est mis en évidence per l'aspect souv~nt karstique
du paysage, et recouvertes par endroit, de lambeaux de ferrellites.
Le climat subtropic~l d'autre part, joue un rele essentiel, avec
ses grosses pluies cycloniques de l'été custral, entrntnant des crues
violentes, au cours desquelles les eaux sont fortement chargées en
matières en suspension, ce qui les colore en rouge, et les périodes
plus sèches où les rivières ne roulent plus çue des eaux soit tout
à f&it liDpides, toute la charge étant dissoute, soit légère~ent opa-
lescentes, les élèments étant alors transportés sous forme de sus-
pension stable. Les méthodes d'analyse comme celles décrites ?ar
Béguinot et coll. (1), Dell Aglio et TonnDi (5) ou Rodier (18), n'é-
te.ient IJf~S toujours ac1::,ptées à de tels BLtériaux.
Pour mettre nu point les méthodes Bnelytiqu8s les mieux
adaptées, deux types d'eau ont été choisis :
- Comme type d'euu cleire, à charge entièrement dissoute,
l'eau du réseau de distribution urbaine de Nouméa. Cette eau pro-
vient directement du barrage établi sur le branche Est de ln Du~bén,
sans subir de traiteuent chimique: Echantillon NùV.
- Comme typ~ d'eau de ruissellement, à charge solide en
suspension, l'eau de Ouenarou (bassin de la Yaté), prélevée le ~5
Février 1965 lors du i)E'.ssage du Cyclône OLGA: Echantillon CUE.
En m~me temps que cette charge solide, ont été analysés
un certain nombre d'horizons de sols sur péridotite ou alluvions de
péridotite, prélevés per les pédologues du Centre.
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Profil PC 1
Bordure Plaine des Luc8 (Kuébini) - Collines calmes, sous




3 - 15 cm
100 - 120 cm
Bordure Plaine des Lucs (Kuébini) - Flanc de colline à forte
pente, juste uu-dessus d'un arrachenent.




o - 5 cm
350 cn = t.orizon je.une à "fumées"noires.
Monts Koghis - Flanc Ge collin2 - Sous lanGe - Ferrallite
jeune non lessivée.
PC 5
PC 42 70 - 85 cm
ROUt2 Yaté - Touaourou - Sous forêt - Plaine de piéno~t des
périclotites - Pédiment jeune
PC 5~ }O - 45 CE
BLX - Région de Bourail - léger méplat sur pente. Sous maquis arbus-
tifs. Ferrallite.
BLX 3 = 300 - 320 cm
Ce travail avait pour unique objectif ln roioe au point des
méthocles d'analyse. Les écnantillons utilisés pour ces tests ont été
choisis pGrce que représentatifs des diverses catégories de matériaux
à étudier ultérieurement. Les seulzs conclusions à tirer des résul-
tats seront donc à propos du choix de la méthode la mieux &daptée.
en solu-
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l - -.JE:VALUATION DE LA CE/RGE SOLIDE
Forces de transport des élèments
L'eau transporte les élèments sous deux formes
tion ou en suspension.
- En solution
soit sous forme d'ions simples, et il sera en générel facile de les
mettre en évidence par une réaction spécifique de l'ion considéré.
soit sous forme de complexes: il sere alors nécessaire, pour les
déterminer, de détruire le complexe, ou par un complexent plus éner-
gique ou par une minéralisation qui le transformera en ion simple.
- En suspension
Le fraction gr&nulométrique grossière sera obtenue par simple décan-
te.tion.
La fraction fine pose le première difficulté: Nous avons vu, en
effet, que ces suspensions provenaient de l'érosion brutale, par
ruissellement, en temps de grosse pluie, des ferrallites. Il s'agira
par conséquent surtout de ln portie superficielle de ces ferrallites
constituée à peu près totalement d'hydroxydes insolubles. Ces par-
ticules très fines seront difficilement floculables.
Principe de la méthode





En adaptant un temps de sédimentntion de durée raisonnable,
la décantation pernet une première coupure à ~ microns. La frection
2 p. sere connue pur simple pesée. Le liquide siphoné contiendra ln par-
tie soluble + les insolubles ~2 p.. Cette fraction soluble constitue
une inconnue supplémentaire. On l'élimine p~r une deuxième équ~tion
qui consistera en une deuxième cou~ure, à 0,2 microns, obtenue en éli-
minant le fr~ctio~~ 0,2 ~ par centrifugation. On peut élors essayer
d'évaluer au colorimètre ln quantité 0 - 0,2 ~, et elle seule, d'après
son effet turbidimétriçue. On vn commencer par vérifier, sur une sus-




Essni d'analyse turbidim~tri9ue de la teneur en ~l~DeDts fins d'une
suspension.
Le princi}e est simple : Si on interpose sur le trQjet
d'une rndiction monochromatique d'intensité Io une suspension de
concentration C, d'épaisseur e, l'intensité I de le r~dintion trens-
oise est telle que, par nnalogie avec les solutio~s colorées cn a :
Log ~ = K.e.c.
I (Loi de Beer).
K étnnt un facteur de proportionnclité.
En fait cette loi nlest en générol pns valable en turbidi-
métrie, mois, dans le cas de suspensions très fines, et très diluées
dens une ecu ne donnant pm~tiquenent pas de fond spectral, on peut
essayer de voir si on ne peut pns l'utiliser. Pour coIn on va cons-
truire point par point, à différeI,tes longueur d'onde du r~yonnement
incident, la courbe de l'Gbsor~tioD en fODcti~~ de la teneur d'une
suspension synthétique.
Pour se rapprocher des conditions nnt~rel10s on Bet en sus-
pension des particules extraites de ferrullites prélEvées à TRIO.
Le séparation de la fraction fine est réalisée coume indi~ué.pnr
CkILLER2 et FillNIN (~) :
- 50 g de saI sant trQités à H~02 (~ nuit à froiè, puis à
chnud), pour élininer ln Dûtiere organique.
- Passe sur filtre et lave par 2 1 environ de Bel N/50,
pour désûturer les crgiles.
- Rince trois feis à H20 distillGe, passe en nllonge et
ajuste à i 1 ecviron.
- Laisse reposer 6Zh30 (Veùdredi 17h30 à lundi 8h), à
~2°C, prélève à 19 cn ;ur siphonage :
d'eprès lu formule




cm/s est lE', vitesse liui te <(),/~'5 10-3ou v = A;/ .,;, .
g co/sQ. la pesunteur 979 en Neuvelle CulédorJÏe
r le ruyon de ln pé\rticule en cm.
r- le densi té de ln particule = 2.,65
f' 1'" densi té du li l'iui de = 1
n le viscosité du liquide à (", c- 0c-~ en poises
d'où r =I-f 0,5 p.
on c. 10 fraction d§= 1 P
. . .1· ...
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- Lnve 5 fois à li Cl Nj5 e~ ceDtrifug~cnt chGque fois 5
minutes à 2500 toursjmn, puis nFrès U~ Inv~gc à h~O distillée, cen-
trifuge 45 nicutas è ~800 tourslrm : Cl- est p,.lors é.liminé et l'er-
gile co~ence à se disperser
- remet en èis~ersiü~ GV0C h 20 distil12C et centrifuge à
1000 g, soit à ~550 r.p.o. On prélèvere à 5 CEl, ln fn,ction <:.
0, ~ Jl ce qui, d' nprès l~. forJ:1ule ~:récéder:te, dOD!2-2 Url teLlps de cec-
trifugctioD de
x = 5 • .Jl.. •
2
95
x = 2:2 minutes
- Gn 81,uone à 5 cm, directe~~nt du tube de ceDtrifug~tion
dfl~6 une fiole jcugée de l l, refeit cette extrGcti~D trois fois et
cODpl~tc à 1 l ~~r E~O distill~e.
,. l ..' 1 • l ./' " cl'
- un 0. a ors une sunpcDs1or:. tl SorC;l c;.~ v,.:'. p que on vn
doser per grevicétrie ct p~r turbidiuétrie.
- Le dosage grnvül~triquc est fo.i t C1 trcis exe:~plnires,
nv~c un t~uoin eeu distillée et un t~Doin eou &ch~D~ée :
On obtient 108 résidus suiv~nts pour 10C cu3 de liçuide,











ce gui donne, en moyenne, pour 18 suspeonioD : 975 ogjl.
- à pnrtir de cette solution-mère on v~ faire ~n~ série de











































On ngit0 et fasse au colorimètre Meuni~r, CUV2S de ~ c~.
.../ ....
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~ 01i300 A 1:i700 52üO 5600 5900 6~00 6700 7~ùo
~5 ppm l~O 86 61 40 ~5,5 2lx Z2 18
20 97 70 50 3~ 20,5 19 17 i6
15 75 57 39 26 17 17 15 15
10 50 37 26 17 11 10 9 7
5 25 18 12- 9 6
1
5 5,5 5
li 2.0 17 11,5 8 5 5 4,5 1i,5
3 15 10;5 9 6 li li li 2,5
2 11 9 8 li :5 3 3 i,5
i 5 5 4,5 2 3 ~ (", 1,5.:.
0 0 0 0 0 0 0 0 0
Ce qui donne les courbes 1 à 5.
On constate ~ue la loi est d'autRDt plus valeble que la
longueur d'onde du rayonntisent absorb~ est plus petite: la loi d'ab-
sorption er. fonction de la concer.tration est prEtiqueoGnt linéaire à
1i300 K, devientollioins nette ensuite, et totalement in&pplicable à
partir de 5900 Â.
Cette loi ~st utilisable pour des concBDtrations allunt
jusqu'à 15 mg/le
Technique de l'évaluation de l~ charge solide
- Agiter et laisser reposer le tenps nécessaire au dép8t des
particules ~ 2. ~ (selon la température et la profondeur du récipient).
Siphonner dans des éprouvettes de 2 l de manière à évaluer le
volw."e de liquide k.
A conti ont la charge soluble et la fraction Ü - 2 ~ de la
suspension.
Le reste de la charge solide, soit C, est ~u fond C repré-
sente la fraction~ 2 ~ ainsi çu'une partie 0 - 2. p qui s'est sédi-
Qentée duraDt le tenps de repos.
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À = 470 A
lecture (absorption)
(Courbe 2
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X = 5200 A
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}, = 56 A
lecture (absorption)
(Courbe 4
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Dosage turbidim~trique d'une suspension
o ,----'3--'
mg/l argile ,( 0,211
1--------~-- ---~--------------:_------- ---------------1- ----- ----.- --




- Pi?Gter 100 ml de A, mettre à sec à 105 0 dans une capsule
tarée, peser = p2 = extrait sec soluble + 0 - ~ ~
- Centrifuger 1 1 de A (4 bouteilles de ~50 ml) à 1000 g
pendant 45 minutes - Siphonner à iü co : liquide B.
B contient la cnarge soluble et 1& ir~ction 0 - 0,2 ~ de
la suspension.
- Pipûter 100 ml de B, mettre à sec à 105 0 ~ans une capsule
tarée, peser = p 3 = extrait sec soluble + 0 - o,~ ~.
- Colorim~trer B : La courbe l d~nnc directe~ent p~
p3 p% = Solubles















II 'l' 1/ " ,j nn 1
Soluble 0,2 JI
D'où la charge solide P : 1P = pl + p2 - p3 + pl;, 1
C'est le liquide B qui sera analysé, la fraction 0 - 0,2 ~
qu'il contient, par ailleurs tr~s faible, étant assimil~e à 1& char-
ge soluble.
Application: Eau de Ouen~rou : OUE.
Cette eau n'a, en f&it, pas été traitée tout à fait ainsi
On espérait tout d'abord obtenir une eau liçuide p~r simple décanta-
tion. La sus~ension a été lcissée longxemps en repos. Le liquide
siphonné ne contenait donc plus ~Uê la fractior. la plus fine, et il
a été directemént colorimétré, sans centrifugation préalable: On n
alors pZ = p3 P = pl + p%





- restent dans la bonbonne
après mise à sec
soit ramené à 1 l,
Colorimétre: : lecture à
+ ~,:i.(;û 1 d'eau
4:,"477 g
~~o mg/l
oA = Z9 p% 6 mg/l
1 r = :;:.~6 mg/l t
.../ ...
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En fait ce procédé n'~gt pas preC1S, c-r on n'est VGS sftr
de le coupure à ü,~ ~, donc de le vclidité de 1& turbidimétrie. Seule
lB centrifugation permet de normaliser 1& méthode.
Remarques
1/ - On voit la ~etite quantité je c~nrEe solide transportée.
Si on veut l'cnalyser, il ~st néc€eseire de prélever un érLDd volume
dlcna : ~o 1 semble un bon chiffre.
2/ - Le procédé décrit ne constitue pns une véritable analy-
se granulométrisue de ln suspension: il donne seule~eDt l'allure gé-
nérale de l'histogrcmme. Il faudrait répéter les siphonnages (trois
fois au moins), de menière ,à extraire la totalité de chaque fraction.
~ntériel nécessaire pour cette opération
Prélèver;wnts
Bouteilles pl~stiques de ~ l
Jerrycans plnsti~ues de ~O 1
Evaluation de la cherge
Eprouvettes greduées ~i - 11 - 500 ~l - ?5J ul - 100 ml
Bêchers : 51 - ~l - 11 - et verres de montre
Entonnoirs cannelés p lü0 mu
8iiJhon
Pipette de précision jf-ugée à i trait, 10J ml
Capsules à fond plat - ~ÛO nI - iZ5 ml.
... / ...
- lD -
II -~ OSAGE DES ELEhENTS EN SOLUTI0N ET EN SUSPENSION STABLE DE
GRANULOhETRIE ~ 0 •~ )l -
1 - ~ligo élèments
Le liquide à analyser est selon les CdS :
- L'enu prélevée, dans le cns d'une enu claire sans charge solide
- Le liquide B obtenu pas siphonnnge après centrifugntion à 1000 g.
Dans les deux cns il est nécessnire de disposer de 2 1 de
liquide environ.
Principe
Le dosage des oligo-élècents serD effectué sur l'extrait sec
de l'eau par spectrographie d'émission, l'éctnntillon étant brulé dans
un arc électrique sous busse tension, étebli cntr0 deux électroàes de
graphite, en présence d'un tunpon s;ectral tel que SO~ K2.
Le spectre est enreEistré sur plQ~u8 photographique, et l'in-
tensité des raies cnrGctéri8tiqu~8 de chaque élènent à doser est com-
paré, sur la m$me p16~ue, avec l'int~nsité dos m6~cs raies donn~es par
une série d'échantillons üyüthétiqu0s contennnt 0 - ) - iO - Ji - 100 -
316 - 1000 - 3160 - 10 000 ppm de chaque élèoeut : C'est le technique
de l'analyse spectrogrnphique semi-quantitative, décrite par PINTh
(17), et DUPONT (8).
Technigue
L'analyse spectrographique propre~ent dite sere effectuée à
BONDY (~eine) par les Services Scientifiques Centraux de l'ORSTOM,
aussi 15 mûnipulation à Nouméa se réduira-t-elle à unG simple uise à
sec de ·1' eou, ce qui réduirn c0l1sidérC'..blcr.::c;'1t le coat du trElnsport
dl échfcntil1on.
Frélever 500 ml d'eau à l'aide d'une fiole jaugée et les
nettre à évaporer dans un bécher de 600 ml, à l'étuvo (ou ploque
chauffante douce). Lorsque le liquide est presque totalement évaporé
ojouter 1 cm} SO~ K~ Johnson-Matthey à 50 mg/ml (spectrographiqueoent
pur) et transvaser dans une cnpoule en silice qui a été tcrée. Evapo-
rer à sec sur plaque chauffnnte douce - Peser.
Le résidu sec est alors conditionné dans des piluliers




Les oligo-élèoents dosés sont les
- Ge - Bi - Be Mo - Sn V - Cu - Ag
Cs - Sr - Ba - Li - Rb - Ca - Al -
- 11 -
~uiv2nts : ~m ~ Pb -
W - Zr - Ni - Co - Ti
Mat~riel n~cessaire
Fioles jaugées 500 nI
Béchers 600 roll
Capsules Silice cylindriques 75 x 27 mm
Spatules inox
Piluliers.
2 - ~esures physico-chimiques rapides
Toutes ces mesures ont été effectuées DU laboratoire, ce
qui n'est p~s souhaitable pour certaines d'entre-elles. Un oatériel
spécialisé peroettra la mesure directe, sur le terrain, et nêne in-
situ, dans la rivière, d'un certain noubre de paraoètres :
- Le support à iDwersion, porteur d'électrodes et de sondes,
fabriqué per ~ŒCI, plongé dons l'eau à analyser, est relié à un po-
tentiomètre indicateur de pH, un pont de conductivité et un thermo-
mètre pont de Wheatstone, CGS apynreils étant installés dans une
Land-Rover. On mesure ainsi in-situ le p~, le ?otentiel d'oxydo-ré-
duction Eh, le r~sistivité, la tempérnture de l'eau au monent du pré-
lèvement.
LU section géologie ne dispose pas encore d'un tel ~atériel,
aussi les mesures qui suivent ont-elles une simple voleur indicDtive~
Lu au pH mètre électrisue à pile Tac~ssel
OUE pH = 5,8
NOU pH 7,5
TA - TAC
Le pH étnnt<: 8,), il n'existe ni hydrates ni carbonates
en solution :
Ti.. = 0
Le TAC sera donné par le virage du métbyl-orange ; Degré-
mont (7). Le virage étant délicat à observer dans cos conditions,
on l'a remplacé par celui du bleu de brooophénoi qui se produit à
pH -< 4,5 •.
- 12 -
Le TAC donnera directement les bicarbonates
Ivlesure
Verser quelques gouttes de bleu de bromophénol dans 100 nI
d'eau, puis, avec une burette, àe l'acide sulfurique titré N/~5 jus-
























Il sera donné per les résultats des analyses de C~ ++ et
Des tests réalisés dans un tube à essai pero~ttent d'éliminer
un certnin no~bre d'unnlyses :
Test uu Ba CI Z : Absence de S04-- duns NOU et ODE
Test à l'oxalate d'oumonium : Absence de Ca ++ dans NOD et OUE
(le TH sern donc exclusivement magnésien).
Test au Ag NO) : présence de Cl- dans NùU, et, en bien ooindre quan-
ti té, dnns OUE.
3 - J[ hlorures
Principe
C'est ln méthode de Morh qui a été retenue: Charlot (3).
L'edGition deBs l'enu de nitrate d'nrgent provoque la précipite,tion
du chlorure d'argent. En opérant en présence de c.hromate, la fin de le
prÉcipitation du chlorure est mise en évidence par l'apparition de le
teinte rouge brique du chromate d'argent.
Rér,ctifs
- Chromate de Potassium 510





- Nitrate d'Àrgent N/10








Prélever avec une fiole j~ugée 250 nI d'eau à analyser,
et les verser dons une fiole cylindro-conique de 500 ml. ~jouter
2,501 de KZ Cr 0, 5% nvec une pipette boton.
Titrer en agitant (agitateur nûgnétique) par addition Ag
NO) N/10
Fuire un témoin uvee de l'eau distillée.
1 01 Ag NO) N/10 correspond à ),55 og de Cl- duns ln prise d'essni.
Résultets
Chaque échantillon a été fait en double
S Titration A x ),55 = Bpnr L-T = .h Dg CI- D x , = CL l:ll AgNO} duns prise cg/l Cl-Echantillon
NOU 1 0,66 0,'8 1,7 6,8
NOD (' 0,6' 0,1:1:6 1,7 6,8.,::;
OUE 1 0,36 0,18 0,6 ~,'
OUE :i. 0,35 0,17 0,6 .-.,,
Ténoin 0,i8 0 0 0
hat6riel nécessaire
- Fioles jnug~es : 11 250 ul
- Fiole cylindro-conique : 500 Dl
- Pipette bnton de 10 nI grodu6e ~u 1/10 cl
- Agitateur nagnétique et barreaux nioantés





Il existe plusieurs possibilité8 pour doser les nitrates.
Une des plus sioples est ln colorioétrie cn ~ilieu ulc81in du cooposé
nitroph~nolé, obtenu pur l'Bd1ition au résidu sec de l'eau d'un réac-
tif sulfo-phénolé : Rodier (18) - Donet (6).
Rénctifs
- Snlicylnte de Bodiun :
Ne. OE R.P. •••••••••••••••••••• Co • 5 pnsti lIes
1,000 g.
1 000 QI.
Acide salicylique R.P •.......•• ~.;.~.
li20 distillée qsp ......•...•.....•••
-. Solution d'oléun dons l'acide sulfurique:
Verser avec précautions 75 ul d'oléuD (acide sulfurique de
Nordheusen à ~O% d'anhydride) dans 150 nI d'nciGe sulfurique CODcen~
tré. Porter à ébullition dans un o~trns, sous hotte, le col du ballon
étant recouvert d'un entonnoir. Lorsque le liquide est devenu limpide
laisser refroidir.
- AcnoDioque concentrée - R.P. d = 0,9~
- Solution mère étnlon de Nitrates = 100 mg/l N~05
K N03 R.F.
HZO distillée
- Solution fille étalon
sec




Le dosnge De peut s'effectuer qu'après ln déteroinntion des
chlorures: Ln teneur en chlorures de ln prise d'essni doit ~tre in-
férieure à 3 ag. Dons le cas contraire on ~récipite (par le sulfate
d'argent) les chlorures en excès, filtre, lEwe, et trnite le filtrnt-··
et eeux de Invnge.
En fni t les teneurs eIi chlorure, COL'1I1e celles e~ N:205' sont
en général faibles. Ln ~rise d'essni sern de ~5 Dl=
Pipeter :;;:5 ul d' ec,u à c.nnlyser do.ns un.;;; c~.psule en pyrex.
Fipeter également dans des capsules en pyrex, respectivencnt
1 - 5 - 10 - 15 - 20 et ~5 01 de solution îille de nitrates
à 10 Dg/l - (Echnntillons Sl à 86) - AjGuter dons cheque capsule 1,5
El de solution de salicylate de sodiuD uvec une pipette bnton et
mettre une n~it à l'~tuve à 105 0 pour oise l sec. ûn pr~pare en n60e
teupe, duos les c@nes conditions, deux t6noine avec ~5 cl d'eau
distillée.
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Reprendre le résidu sec per 1 Dl dG solution sulfurique
d'Oléuo, et triturer p~r un agitateur de ~yrex à bout nplati - Lais-
ser reposer 5 uinutes.
, R~prendre pQr.H~O distil~ée et ~eutrc~iser ~nr NH4 O~.( 00 deterolne le quantlte d'nowcnlaque neceSSUlrü pcr un CSBnl
sur l'un des t~noins, contr61é par le bleu de brocothycol).
Filtrer et recueillir le filtrat dnns une fiole jaugée de
50 nI. Rincer trois fois la capsule par HrO distill~e, et pesser les
en.uxode rinçage sur le filtre. Conpléter l 50 Dl et coloriuétrer à
4400A, en cuve de 4 CD.
Résultets
Ln prise d'essai a été de 20 nI pou:rchnque échantillon.
Lectures à l'électrophotooètre heunier, écran de 43001.
Cuves de 4 CD.
~ Colorinètre 1'.. ng/l N::;05 • S il.H X =Eci:wntillon ànns la fiole Dg/l N~05
T 0 0
-
S 1 :i3 O,S '-
C' (' 55 :i.0 .:. -
S ) 85 ~.
- l
S 4 87 ';;;
--'
s 5 1:':'2 1:< -
s 6 150 5 -







Ln courbe 6 est assez DQUV2isc, aussi peruet-elle une





- Cupsules pyrex contenance ~O 01.
- Pipettes de précision, l treit, 5 nI - 10 01 - ~O Dl - ~5 ml
- Pipette bnton de 10 01 graduée en l/iÛe Dl.
- Béchers 250 01 - 5 nI.
- Fioles jôugées 1 l - 50 01.
- Agitateurs bout apl~ti.
- Raope de filtration - Entonnoirs ~- 55DOfiltres p 90CDnoyëns.
5 - Silice
Principe
On coloriuètre le complexe silico-o.olybdique jaune, obtenu
pur l'addition dans l'enu de nobybdate d'ôDDoniuD en oilieu sulfurique.
Cette colorntion est compurée à celles données par des solutions de
chrouate de Potassiuu, ln courbe d'nbsorption du chronnte étunt calée
une fois pour toute pur rapport à celle du c08plexe silico-uolybdique,
selon la Déthode décrite pnr CHi:..RLOT (3 et ~).
On peut encore, et c'est ce qui n été fnit ici, ainsi qu'il
est indiqué par lvlEURICE (15), coc:rparer ùircctel:leIlt le coloration du
complexe forné à celle de solutioils d'ncide picrique~
Réactifs







. ....... . .. . .





E2 SO~ R.P. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . •. )00 cl
H~O distillée q.s.p ..............•.......•• 1000 01
- Solution picrique ~ coloration d'une solution à 500 og/l Si02,
Acide picrique 10% H20 .•................•• 275 Dg.





































































































Dosag des Nitrates d ns l'eau
•






_ Solution de chromate, colorioétrnble = coloxation rle :~Ü
Bornx lib •...... e·' •••••••••••••••••••••••
H~O distillée q.s.p. . .






Pipeter 50 cl d'eau à nnalyser dans deux fioles erlenmeyer,
de capacité 100 nI, à col étroit. Ajouter ~ Dl de solution nolybdique
et 1 nI d'acide sulfurique 1/3, ceci dans une seule fiole.
Bouche r l(~ s fioles, agi ter vi veL<:nt, Ini sser reposer 20 oinutes.
, 0~1esurer a 4400 1~, en cuves de 4 cri, l' :lbsorption du liquide
de cha~ue fiole, par rapport à l'eau distillée:
Fiole avec réactifs lecture L
Fiole sans réactifs = lecture L'
Reporter la valeur L - L' sur le oourbe obtenue cn colori-
métrant des dilutions convenables dos solutions picriques ou chromiques,
équivalentes d'une gamoe d'étalons allant de 2',5 à ~5 mg/l Si02, lici-
tes de validité de la loi de Beer. (Ecbuntil~dns S i à S 6: courbe 7).
Résultats
~ L L' L-L' flg/l Si02Echantillon




s 2. 57 - 57 5
S 3 111 - 111 10
S 4 157 - 157 15




NOU 149 0 149 14
OUE 41 29 -12- ~ 1
••• / •• &
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Matériel nécessaire
Fioles jaugées 1 l - 500 ITI - 100 ml
- Fioles erlenneyer 100 ml, ouverture étroite
- Bouteilles plastique pour les réactifs
- Pipette de précision, un trait: 50 ml
- Pipette baton de 10 nI graduée en ljl0e ml.
- Wortier et pilon (pour broyer le uolybdnte d'awmonium).
6 - JY)agnésiuI;1
. Principe
Le uagnes1un est complex~ par le sel disodique de l'acide
éthylène diamine tétracétique (E D T A) selon ln réaction :
Mg2+ + H y3- Mg y2- + rr+--~
On observe le fin de ln réaction à l'aide d'un indicateur de concen-
tration de Mg, le noir ériochrooe T, bleu pur en l'absence de Ng2+;
rouge vineux en sn présence, à pH 10. Le calciuo g~ne, aussi doit-on,
nu préalable, comme cela fi été fait, s'assurer de son absence.
Réactifs




..... . .... . . ,. . . .. ....... ...
••· ••· ••••• o.· ...... e·· ..... o.
67,5 g.
2.00 nI •
NI-14, OH R. P. d = 0,92
H20 distillée q.s.p.
•••••••••• IL , •••••• 0
•••••••••••• 0 •••• 0.
370 !.JI
1000 tll
à conserver ~n récipient plcstiqu€o
H~O distillée q.s.p.
- Noir Eriochrone T
- K C N 1 %
K C N R.F.
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................
étalonnée par rap~ort à une solution
- E D TAN/50











- Solution étalon de Magnésium :
PJlg 0 sec ••••••.•.........•••••••
li Cl dilué q.s.p. dissoudre
porte à sec, reprend par 820 un peu acidulée par li Cl, reporte à sec,
reprend ~ar H20 distillée, filtre, et porte à un litre avec H20 dis-
tillée.
On a une solution de Mg++ ~ N/lO
Le titre exact est vérifié par gravimétrie (CiUBLOT - 3)
100 ml solution à titrer
+ 200 ml H20 distillée
+ 1 ml HCI concentré
+ 5 ml Acide citrique saturé
+ 20 ml Phosphate binmInonique 5 %
Agiter
+ SOml NHIj, OH concentré
Agiter sans toucher les parois. Laisser précipiter 4 heures.
Filtrer, laver ~ar NH40H 2 %jusqu'à disparition CI-.
Sèche le précipité, puis calcine sur bec dans un creuset
taré: soit 0,4830 g. de Mg2; P~ 07 ce qui donne en fait
1,750 g/l de NgO dans la solution étalon, soit 1,û55 R/I Mg.
(Solution 0,086 N)
Hode opératoire
A partir de la solution étalon à 1055mg/l Mg faire deux
solutions filles à 105,5 mg/l et 211,0 mg/le
Pipeter en fioles cylindro-coniques de SSO ml 10 ml de cha-
cune de ces solutions, et les porter à 100 ml avec h~O distillée.
(Echantillons S 1 et S 2)
Pipeter également en fioles cylindro-coniçues de 250 ml,
100 ml d'eau à analyser.
Ajouter partout :
- :2 ml K C N
- 20 ml solution tampon
- 1 pincée de noir Eriochrome T.
.../ ...
- 20 -
Titrer par E D TAN/50 en agitant (agitateur magnétique)
Faire un témoin à l'eau distillée.
Résultats
~ Ti tn,tion per À x O,~45=BL ml L-T = b. mg l'ig B x 10 = CIl D T A. dans prise mg/l Ng++:Cchenti 110n
T 0 0 0
-
S 1 4,30 4,30 1,055
-
S 2 8,62 8,62 2:,110
-
NOU 4,75 4,75 1,165 11,65
OUE 1 0,20 O,~O 0,050 0,5
OVE :2 0,30 O,}O 0,070 0,7
Natériel nécessaire
- Pipette de précision à un trait - 100 wl
- Fiole cylindro-conique ~SO ml
- Eprouvette grad~ée 25 ml - 100 ml - ~5ü ml - 500 ml
- Spatule inox
- Burette de ;,récision, à robinet rodé, de 10 ml
- Agitateur magnétiçue et barreaux aiuantés
- Fioles jaugées 100 - ~50 - 500 - 1000 ml
- Béchers 600 - 250 - 50 - 5 ml
- Bouteilles plastiques pour conserver les réactifs
- Morti0r en porcelaine et pilono
7 - Fer
Principe
On colorimètre le cODp~exe (C12HS N2) ~ Fe++ formé par le
fer ferreux (wec l' orthophénar:.throline : GRiJ'JDIW'( 10) - SEGJ..LEN (19).
On ne traitern pas l'eau elle-n~mG, mcis le liquide obtenu ~n concen-
trant 10 fois cette eau apr~s Dise à sec.
.../ ...
H20 distillée q.s.p ....•.••......•.••.•
- Chlorhydrate d'hydroxylamine 10 %:
Chlorydrate d'hydroxylamine ~ ....•...•••
iiQO distillée q.s.p. • .............•.•••
- Ortho-phén&nthrolineO,5% :
Ortho-ph6nanthroline .................••
H20 distillée acidulée par HCl q.s.p •..••
- Solution étalon de Fer: 1 g/l.
Réactifs
- Acétate de Sodiuo ~5 %








Fer pur •.•..................•.........• l,OOOg.
attaqué par li NO} dilué, ois à sec, repris par tl20 distillée, filtré,
porté à lIen f101e jaugée.
Hode opératoire
Prélever 500 Dl d'eau à analyser (fiole jaueée), et les
verser dans un bécher de 600 01. Evaporer à sec sur plaque chauffante
douce. Reprendre par ~5 @l Hel N/50, filtrer (filtre rouge 90 on ~),
et recueillir le filtrat clans une fiolu à partir de la solution mère
de Fe, jaugée de 50 ml - Compléter à 50 nI per h20 distillée, faire des
solutions filles à 100 mg/l, ~O mg/l et 10 ng/l.
Pipeter en fiol~s de 25 ml les quantités voulues de ces solu~
tions de ~anière à obtenir une garu3e d'étalons (5 1 à s q) contenant
respectiveuent 1 - 2 - q - 10 Dg/l de Fe.
Pipeter, en fioles de ~5 ùl; ~O Dl d'eau concentrée 10 fois.
Vérifier sur une autre prise le qUêntité d'acétate de sodiuo
nécessaire pour amener le pH à 3,5 (observé par bleu de bromophénol).
Ajouter partout cette quantité,
+ 1 ml chlorhydrate d'hydrcxylamine
+ 1 Dl ortno-phénanthroline
Agiter, attendre une heure
Cl " ,0 dlo or1oetrer a 5200 L en cuves ecu.
.. ... / .....
------- ---
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Résultats (courbe nO 8)-(Ici l'eau n'a été concentrée que 5 foia)
'~ C:.lorimètre u.g/l A mg Fe ft.. x 10 = B0 dans dans ln prise ng/l Fe5200 Ji.
Echantillon - ln fiole dans l'eau
S 1 15 1 - -
S 2 36 2 - ..
s 3 65 ~ - -
S 4 H,? 10
- -
T. 5 0 - -
OUE 8 O~5 O,Ol~ 0,12
NOU 16 < 0,025 0,25...
Matériel nécessaire
- Bécher 600 Dl - 250 nI.
- Fioles jaugées 25 nI - 50 nI - 250 BI - 500 ml - 1 l
- Entonnoirs ~ 55 r:lD - Filtres raut:"s " 90 !.ln - Rnu.pe filtra-
tion.
- Pipette batoD lO cl - gradu6e on 1/1Û Dl
- Pipette ~G pr~cision, un trait, 5 Dl - 10 cl - 20 ml.
8 - Sodiuo
Cet élènent n'a pas été dosé eu cours d~ cette série d'es-
sais, et sera, ul téricu.reraent, anc:.lysé i:,ur npectl'ollhotométrie de flaw-
ne, au Centre OESTOM de Nounéa, lorsque le Cerotre aura reçu l'apparèil
nécessaire •
. . ·1 ...
- ~3 -
III -~ OSAGE ~E th CF~illGE SOLIDE INSOLUBLE INSTABLE -
1 - 1f1 erte eu feu
Puisqu'il s'ncit d'une suspension dans l'eau, seul le para~
n~tre H20+ G de llint~rGt. Il sera obtenu 2Dr lB pCB~e, avant et Dpr~s
calcination l SOoo, en creuset de porcelaine tur6, d'un certein poids
de sus~eüsion porphyrisée (p< ~OO~) séchée à l'étuve à lC5°.
Creuset vide stabilisé pl
Creuset + suspension sèche
Creuset + suspension calcin~e
p2
P)
P.F. % = (P2- P3) 100
P2 - Pl
2 - jt1inéraliBation et dosage de la silice
Principe
Les oéthodes d'attaques pernettant de solubiliser un sol ou
une roche sont assez variées. C'est l'attaque perchlorique qui a été
choisie ici (GROVES - 11). Ses avantages sont eu effet noobreux dans
ce cas: C'est une attaque énergique, laissunt, à l'exception de la
silice J un niniLlun de résidus insolubles. La silice est feciler::ent
déteroinable dans ce résidu par dissolution à la soude. L'attaque é-
tant oxydante porte le ChrOBe au degré VI, ce qui le rend directenent
colorioétrable, alors que le fer, en présence de perchlorate, reste
incolore. Ln présence de ~erchlcrate n'est pDS gSnante pour la déter-
ninction des autres ions.
Réactifs
- hcide perchlorique R.f.
- Na OH 2%
Na OH R.P. ......
d 1,615




. Peser exactenent 2,5 g. environ de suspension porphyrisée(p <200 p) et séchée à l'étuve à 105°, ct les oettre dans une fiole
Kjeldahl de 300 01 avec 15 nI de nCl Oq concentré. Ctauffer douceoent
sur bec Bunsen, avec un rond d'eniante pour régulariser le chauffage •
.../ ",. ..
- 2'* -
Lors~ue l'eau est partie (apparition de funées blanches), mettre un
petit entonnoir pour boucher le mutras, et continuer l'attaque 2 jours
('* fois '* heures).
Reprendre dans le outres par un peu d'eau distillée et pas-
ser sur filtre (bleu - 90 QD p). Recueillir le filtrat en fiole jau-
gée de 250 ml, laver par HCIO,* dilué, en joignant le liquide de lavage
au filtrat. Conpl6ter ~ 250 Dl. Cette liqueur contient, dissous, tous
les ions qui vont être analysés ultérieurement à l'exception du sili-
ciun. Tous les pipetages devront ~tre effectués enseubles.
Sil ice
Laver le résidu d'attaque par ENO} dilué, puis le recueillir
dans un creuset de porcelaine,stabilis8 et taré, et calciner à 800°.
Peser: Si02 + Insolubles.
Reprendre le résidu calcin~ par 30 [lI NoOH 2% en bécher de
100 ml, et nettre à ébullition sur pla~ue chauffante, avec verre de
oontre. Lorsque le voluD€ est réduit de 1/}, rajouter Hzv distillé pour
ramener au niveau initial. Répéter l'opération 2 à 3 fois', puis passer
sur filtre bleu - 90 OD~, laver pGr eau uoooniacale, et calciner à
nouveau à 800 0 en creuset de 110rceluine stabilisé toré". Peser: Inso-
lubles •
On en déduit la silice par différence~
Résultats
OUE PC :il PC 13 PC 20 PC 23 PC '*2 PC 52 BLx3
C + S.S. :25,1116 27,0109 23,1564 25,7352 23, 6~;65 28,09,*6 20,633'* 20,9769
C Vide 23,0320 2'*,4225 20,6397 22,9400 21,1249 25,6015 18,1,*65 18,'*30'*
S.Attaqué 2,079 2,588 2,517 2,795 2,501 2,493 2,487 2,546
C + RT 19,8227 19,2541 18,7138 19,7342 19,3214 19,8627 19,9269 19,9961
C Vide 19,7289 19,2237 18,6997 19,6840 19, ~~604 19,5007 19,8099 19,9150
Résidu Total 0,0938 0,030'* 0,0141 0,0502 0,0610 0,3620 0,1170 0,0811
C + I 16,3498 15,3733 15,225'* 15,3154 14,9845 16,9'*88 10,6915 16,8325
C Vide 16,3163 15,3647 15,~219 15,2997 g,9745 16,7438 10,65'*1 16,8191
Insolubles 0,0335 0,0086 0,0035 0,0157 0,0100 0, ~O50 0,037'* 0, 013~ -
0,0603
~
Si02 = RT-I 0,0218 0,0106 0,0345 0,05iu 0,1570 0,0796 0,0677
100 I
= l '/0 1,61 0,33 0,14 0,56 0,40 8,:22 1,50 0,53A
100 Si02




Main pour poudre en Nickel
RaDpe de minéralisation
Fioles Kjeldnhl de 300 nI
Eprouvette graduée de 50 cl
Ronds d' e.rü ante
- Entonnoirs P35 Billet 55 mfl
Filtres bleus P90 mo
- RBope de filtration
- Fioles jaugées 25D Dl
- Creusets de porcelaine
- Bécher 100 ml et verre de 80I:lt~e
- Dessicateur
-(Plaques chauffantes, EtuVG, Moufle, Balance).
3 - Fer
Principe
Le fer est réduit en Fe II pêT le chloru~e stanneux, cette
opération étant contr81ée ~ar ln décoloration du conplexe ferri-chlo-
rhydrique. L'excès éventuel d'étain stanneux est oxydé par le chlorure
nercurique, qui respecte Fe II,, On dose alors l'oxydation de Fe II
en Fe III par le Chrone VI, la fiL de la réaction étant Dise en évi-
dence par le virage du diphénylanine-Sulfonate de Baryun,
Réactifs
- HCl 6 N = HCl 1/2
- Chlorure stanneux 15 %




Hg C12 0 CI •••••••••• " • ~ ••••••• ': l'I ,.
H2 0 di s ti Il é e q. s • p. • .. , 0 .. , .
- I>iélange
E20 distillée ••......• ',.·' .•..• 0.
S 04 H2 1/6 ••.•...•.. , ... , •.••. ,.•• 0 0








() • :> / t r. 1
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diphénylonine-sulfonate de Baryum à 0,25 %dans l'eau
_ Bichromate de PotnssiuB N/10
Kr Cr 04 R.F. sec ••••••••••.• Il ••••••••••••




Pipeter 2U ml de solution perchlorique dons une fiole cylin-
dro-conique de 250 cl. Ajouter 20 Dl d'HCI 6 N et chauffer sur bec
Bunsen jusqu'à début d'ébullition.
Ajouter Sn II goutte à goutte, au Doyen d'une burette,
jusqu'à d~colorBtion du complexe ferri-chlorydrique. Le bichromate
pr~sent dans la solution perchlorique est égaleuent réduit en Cr III
vert, qui g~ne un peu pour distinguer la dBcoloration du Fe III. Ne
pas nettre un trop gros excès de Sn II.
Refroidir sous robinet. Puis ajouter lD Dl ùe chlorure oer-
curique. Un louche blanc doit apparaitre, plus ou 130ins intense selon
l'exc~6 de Sn II présent. Il n'est pas gOncnt pour le dosage.
Attendre deux cinutes puis ajouter 115 ul du uélange sulfo-
phosphorique, 10 gouttes d'indicateur, et titrer iunédiateuent en
agitant (agitateur oagnétique).
Résultats
Dl Cr VI L x 69,81 looFe/A x 1,43Dg Fe Fe % Fe20) %
OUE 11 ,86 828,0 39,83 56,96
PC 11 19,03 1328,5 51,33 73,40
PC 13 18,96 1316,6 5~,31 74,80
..
PC 20 18,84 1315,2 47,06 67 r30 ~
PC 23 17,55 1225,2 48,99 70,06 jPC 42 15,70 1096,0 4)}96 6~,86
PC 52 16,60 1158,9 46,60 66,64 1
BL X 3 15,40 1075,1 42.,23 1 60,81 1!
o •• / •••
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Matériel nécessaire
_ Pipette tle précision, un trait - ~O ml.
- Fiole cylindro-conique 250 ml
- Verre gradué 50 Dl
- Burette ordinaire
- Bec de gaz
- Eprouvette graduée 1 1 - 125 nI - 50 QI.
- Fiole jaugée 1 1 - 100 ml
- Agitateur Dagnétique
- Burette de :précision - 25 ml.
~ - J=} luminium
Principe
Le principe de la méthode essayée est très siuple : c'est
la graviQétrie du phosphate d'bluminium. Les complications viennent
de la erande analogie de conportement entre le fer et l'alurjiniug.
Le fer ~st ici en doses massives, et sera d'autant plus g~D~nt.
Le processus à suivre sera donc le suivant: LEROUX (14) •.
1 .·Précipitation par NH~ OH des hydroxydes de Fer et d'hluoinium à
pH7.·(Une double précl.pi tation améliore l' i 50lement de ces deux
métaux) •
2 - Extraction par ln soude du phosphate d'AluDiniuQ, soluble à pR
10 alors que le phosphate de Fer reste insoluble. (Une double
extraction améliore l'extraction de l'Aluminium).
3 - Après acidification de la solution d'AluoiniuD, précipitation
par Na OH du phosppate d'Aluminiun à pH7. CalcinLtion et pesée
de ce précipi té.
Nous exvoserons d'abord la technique telle qu'elle a été
SUl.Vl.e, ce qui fera apparattre les inconvénients qui en sont résultés,
après quoi les diverses solutions possibles seront exaninées.
Technique suivie
100 ml de la solution perchlorique ont été pipetés en bé-
cher de 1 1 et dilués à 600 Dl por de l'eau distillée, les réactions
étant meilleures si le volune de liquide est plus grand. On ajoute
10 ml de HN03 concentré: lorsque l'on ajoutera l'arn10niaque le milieu
sera tamponné par ~rci4 N03.
Porte à ébullition, avec verre de Gontre, et, à ce nooent
là, précipite les hydroxydes de Fe et Al par NE40E 1/2 à 1/3. On
s'arr~te dès que le pH = 7 (Le préciryiié flocule, et l'odeur d'ammo-
niaque est persistante sur le bécher), et porte à nouveau à l'ébul-
lition pour chasser l'excès d'snnoniaque. Filtre (rouBe - 185 DO p),
love par NH4N03 chaud, reoet dans le bécher avec le papier filtre,et
redisBout le ~récipité avec ~5 nI N03H. Broie un peu le papier filtre
et reco~mence une deuxième précipitation. Après la ~ernière filtra-
tion et lavage on a isolé dana le précipité Fe et Al.
... / ...
- 2.8 -
On remet le préciFité et le papier filtre dans le bécher de
11 (en pyrex), et redissout avec 2.5 ml NOJH. Ajoute ~lors 100 ml de
phosphate de sodium à 10 g/l et 100 ml de Na OE ~ 30C g/l. Porte à
ébullition sur plaçue chauffante (atte.ntion aux projections si la pla-
que est trop chaude) nuis filtre (rouge - 185 mm ~) et lave à NaOu
diluée. Le filtrat (1) contient Al, mais pas la totalité: L'extrac-
tion devra ~tre recounencée sur le précipité, mais, supar~vant, on
fait réduire le volume du filtrat 1 à 300 ml environ (sur plaque
chauffante douce). Lors de cette opération le li1uide 0St troublé par
l'apparition de flocons bruns ou blancs: Il s'agit vraisemblablement
de phosphate de Fer, qui est passé à travers le filtre sous forme
colloïdale et précipite maintenant en se coagulant à la c~aleur. Ce
précipité est éliminé par filtration et ajouté au précipité initial,
qui a subi ls première extraction et va subir ln deuxième. Celle-ci
effectuée, le filtrfct (II) est joint au filtrr-t L-~'er:<seL1ble cst
alors réduit sur plaque ch~uffante à un volume de 6co ml, ce qui
provoque encore l'appariticn de flocons. Ccux-ci sont élininés pur
une filtration à chnud (rouge - 185 mm ~).
Le filtrat contient llcintencnt la totalité QG l'Àluminium,
mais aussi des quantités importantes de sodium, de nitrate, de silice,
(provenant. de l'attaque du béche~ par la SOUGe ;en~nDt l'extraction)
et enfin il est coloré en brun, vraisemblableB~rct -p&r les composés
organiques provenant de ln destruction du papier iiltre par la soude.
Cv filtrat est acidifié pcr r~JC3 concentré jusqu'à p= 4 (contr$lé
p':'.r bleu de bromophé:wol). J';.11.. voisil1ncede le 112utTc.lité le: précipité
rlephosphste d'j.,lusinium. app2:rl\it, puis dio~H:,ratt -&--r}E ecid2, penàant
que le liquide se trouble paIr ap~QritiGn de silice.
. 'Jn porte à Bbullition et ;.;récipit0 COlillîÎ'.; taut à i').::ceure per
NE40H 1/~ A pH 7, filtro et jette le filtrat~ Le ;réci?it~, racie
rl~ns le bécher, est redissout par liNO; 1/10., On ;;let à sec, sur plaque
ché.uffante douce pour fritter la silice. Reprend pûr HW} dilué, fil-
tre, lave ~ar Bl~03 dilué: Le filtrnt ne contient plus que le phos-
ph~t~ d'Lluminium.
filtré,






OUE PC 13 PC 20 FC 1,:,2 EL X 3
C + P 18,8736 20,6394 20,3503 19,8916 19,7931
C vide 18,6972 20,4371 20,0900 19,8068 19,5731
Prûcipité 0,1764 0,20023 0,2.603 0,0848 0,2,200
P x 97,5 111,8 143,8 46,8 121,5
8g Al
Al x lDO
A 4,69 4,44 5,1~ 1,8S 4,77
= Al %
x 1,926 9,03 8,55 9,90 3,62 9,19A1203 '/0
Vérifications
Les précipités de PC ~3 et PC 52 n'ont ~ns ét~ calcinés, de
mnnière à vérifier s'ils ne contenaient que du phosrhc,te cl' LlUE.1ÏniuD :
Après redissolution ~ar acide perchlorique, on teste les élènents sui-
vants : Cr - Ni - Hn selon les néthodes déc:d tes dGns la sui te de ce
rapport et Fe par SKCN : Aucun de ces tests n'est positif, ce qui
seotle prouver la ~")ureté du précipi té d-' nluEliniun..
Conclusions
N'anmains cette D~thode est extr@neDt~OntUe et fcstidieuse.
Trois solutions sont propos~es pour r~soudre ce problèGe bl, qui n'ont
l:l.Glheureusenent pas pu @tre testées, le Inboratoire du centre ORSTOH
ét~nt dépourvu pour l'instant du natériel ou des produits qui nurnient
été nécessaires: Leur mode opérntoire est rapide~ent exposé:
1 - Extraction en béchers inox
Ln double précipitation des hydroxydes ay.ant été effectuée
conoe décrit plus haut, la double extrnction est effectuée en vnissel-
le acier inoxydable, et les pepiers iiltres ne sont pns joints nux
précipités dans la lessive de soude. On évite 2insi ln dissolution de
silice, et de cODDosés organique, ce ~ui Dercet d'obtenir le nrécioi-
té de phosphate p;r double préciI'itntion," SGns frittage inter~édinire•
. . ·1· . ·
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Dosage de la Saice d ns l'eau
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2 - Séparation Fe - Al p~r udsorptions sélectives
Gordon et Teicher (9) utilis2nt une r~siDe échangeuses
d'anions, type Imberlite IR qOO, qui adsorbe fort&L~Dt lE fer complexé
par le sulfocyanure : L'échantillon est entrainé par du sulfocyanure
d'aononiuu 0,3 H, pH 1 (~justé l'nr Hel). Al passe dons le filtrat.
Pour Borton et Thooason (1~) aiüsi que pour Krans et Moore
(13), le complexe adsorbé est le cODplexe ferrichlorhydrique, la ré-
sine étant alors du type Dowex 1. Cette 1erni~re D~thode senble inté-
ressente dans le cas présent: La séparation sur résine vienàrait rem-
placer ln longue extraction par la soude, On aur~it directement une
solution ncide De contc,nant que l'l:.luniniun, sur laquelle on pourrait
faire la gravimétrie par une siop12 précipitation.
3 - Colorinétrie
Il existe un procédé colorinétrique, nalheureusement beau-
coup trop sensible dans ce cas, qui est celui à l'Eriochrooe-cyanine:
On peut doser de 5 ~ 30 ~g de Al dans 10 01 : La teneur en Al est de
5 %en Doyenne dans les échantillons analysés: soit, pour 2,5g at-
taqués, 125 ng Al dans 250 Dl, c'est-à-dire 500 ~g/Dl.
En pipe tant 5 01 de 10 solution ~erchlorique à 500 ~g/cl on
a ~ 500 pg que l'on peut diluer à 1ûOO 01, soit une solution B à 2,5
~g/ml~ En pipetant 5 ou 10 BI de cette solution B O~- [, une prise colo-
rinétrable, puisque, pour des teneurs de la GUS~eDS~n conprises entre
1% et 12% Al, on est ramené à une prise ùe 5 à }0 pg Al.
La colorinétrie s'effectue en fiole jnugée de 25 Dl, en
présence d'acide thioglycolique 1%, d'Eriochrooe cy~niDe R, et d'une
solution tunpon à pll6 (Solution hcide Acétique - kcét~te d'aL~~oniuD),
è 5 350 Â, en cuves de q CD.
Rénctifs nécessaires
Dans la m~tbode gravinétrique avec extraction ~ la soude
il n'y c pas de réactifs à préparer avec précision, puisque l'on n'u-
tilise que flN03' tnIqOH, NaOE, et Phosphate de Sodiun, plus ou noins
dilués. Il est par contre Décessaire de vrévoir de gr~nd8s qunntités,
surtout de liNO} et NHqOH.
Matériel nécessaire - (Procédé gravinétrique avec extractior.).
Pipette 100 Ell
- Bécher 1 l en pyrex
- Bécher 1 l inox
- Verres de Dontres
- Entonnoirs ~ 100 on et 70 r~
Filtres rouges ~ 185 QG - 110 on
Il bleus ~ 150 De
- Creusets de porcelaine
... / .....
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Pour les nutres techniques, r~actifs et ~at~riel n6cessaires
à un travail en série ne peuvent pas ~tre évalués t~nt que les méthodes
n'ont pas été essayées sur ces types d'échantillons.
5 - .f')agnésiuo
Principe
Le FlagnésiuTJ G~lt précipi té par le phosphate cl' aCDoniuD, le
précipité dissous dons une quantité d3nnée d'acide sulfurique titré,
l'excès d'acide étant dosé var de la soude titrée.
Réactifs
- Acide tartrique
- Phosphate di-anmonique 5%
Phosphate di-oDrlonique R.P. . ..... "......... 50 g.
H20 distillée g.s.p. • .•.•...............••• 1000 cl
- NE4 OH concentrée
- Alcool éthylique neutralisé (à l'aill~oniaque, contr61é ?ar bleu de
broQothymol bleu vert à pH7). L'alcool doit ~tre vérifi~ avant chaque
utilisation, son oxydation le transforcant cüntinuellerlent en acide.
- H~ SOt:. NjlO :
On prépare H2S0, N que l'on dilue 10 fois:
H2 50, d 1,83 •••.•••.••......... .•••• 30 cl
tl2, 0 distillée 970 ~l
(verser H~SO, dans un bécher contenant 970 Dl d'eau).
Liqueur titrée par CO) Naz
Dans erlenI:leyer de 2.50 t.1l, 25 1:11 de solution N de CO)Na2
(53,002 gjl), + 1 goutte d'hélicntine A 0,02 ~.
Titrer par H250, jusqu'à virage au rouge.
L'acide est en général un peu tro~ fort, on calcule la quan-
tité exacte d'eau à rajouter au voluu€ restnnt d'acide
(connu) pour obtenir une solution N.
Revérifier le nouveau titre.




Pipeter 50 nI de solution perchlorique dans un bécher de
100 ml, nettre sur plaque chauffante pour réduire le volume de moitié.
Ajouter 2,5 g d'acide tartrique, puis 10 nI de phosphate diammonique
5%, agiter, ajouter d'un coup ~O 01 1ni40H concentré, agiter vigoureu-
seB~nt en frottent les parois du bécher avec un agitateur et laisser
24 heures. Le précipité doit se farner lentem.ent, ~tre cristallin,-et
nccrocber aux parois et à l'asitateur.
Filtrer (Bleu - ~ 90 DLl) et recueillir le filtrat en bécher
de ~5ü nI pour dosage ultérieur du Nickel. Laver 5 fois le bécher où
a eu lieu la ~récipitution, par eau eru30niacale, et passer sur filtres
ces eaux de lavages. L'eau de lavage doit ~tre ajoutée à la solution
de Ni tant qu'elle est colorée. Laver troio fois à l'acool neutralisé,
de la D~De m.anière, nais en jetant ce filtrat. Replacer alors le pa-
pier filtre et le précipité dans le bécher de 100 Dl où a eu lieu la
précipitation et laisser sécher à l'air.
Ajouter 10 ml de H2 SU4 NilO + 6 gouttes de vert de brono-
crésol 0,1% dans l'alcool, et titrer par NaOn NilO. Faire deux té-
noins :
- TNa sert à déterminer le titre exact de la soude: x ml
de NaOH N pour 10 Dl de H2S04 li
iC 10
i
- T 1 sert à déterm.iner la correction due aux réactifs :-c'est
de l'eau distillée ayant subi ln totalité du traitement
conne les échantillons.
Résultats
OUE PC 42 PC 52 T Na T 1
Lnl Na OH 6,45 3,70 5,87 7,70 7,80NilO
Tl ~ L = .ANa oH 1,35 4,10 1,93
A =L'S HnS04 1,66 5 ., r' 2,42TNa ~ ,.:;.:.
X 6, 08 = ~ig (og ) 9,88 31,56 14,47
liK x 100= r-ig % 0,47 1,27 0,58
A
X 1,658 = lo'IgO % 0,78 2,11 0,96
. . .1· · ·
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Matériel nécessaire
- Bécher 100 nI - Verre de nontre
- Pipette iD Dl - 50 nI
- Fiole jaugée 1 l
- Eprouvettes graduées - 10 Dl - 50 ul
Entonnoirs p 55 ou
- Filtres bleus - ~ 90 NO
- Burette de précision - 10 nI.
6 - ~ brone
Principe
Le solution ~ercblorique contient Cr sous forDe de Cr VI
Cr207-' alors que les autres ions présente (Fe, Nn, Ni) SOi1t incolores.•
Cette solution est donc directenent coloriwétrable, et conparàblc avec
des solutions étalons de bichrooute. Ceci est toutefois possible dans
la mesure oà l'acidité du oilieu n'influe ~&S sur la colorimétrie.
C'est la prenière vérification qui a été faite.
Etude de l'influence de la concentration en CI04-
Llatta~ue a été effectuée avec 15 cl de CI04H, en estimant
qu'il n'y n pas de ~erte (ce qui est feux), c'est donc 15 nI de CI04H
qui sont présents àûDS les ~5ü r-l de solution" On pipette, pour la
colorin~trie, 5 Dl de cette solution, soit 15 x 5 = 0,3 sI de CI04H•
'50(Le uilieu est trop concentré en Cr pour une~coloriL6tric directe,
la loi de Beor étant valable entre ~ et 40 ppo, et il est nécessaire
de diluer 10 fois).
On fait une o0lution de bicbronate à 100 ngjl de Cr (~8~,7
Dg de K~Cr207 dans 1 litre), à ~artir de laquel18 on fait une série
de solutions filles à 10 ngjl Cr, qui cor.tienciroDt dzs quentités
croissantes de Clû4- : En fioles jaug6es de 50 nI':
Fiole l II III IV V VI VII
Dl Cr 100pn 5 5 5 5 5 5 5
01 Cl 04- 0 0,5 1 1,5 2- 5 10

























































































































































































































Les pipetuges de CI04- dans les fioles de l à V sont faits
à partir d'une solution de H Cl 04 à 10 %.
Lo courbe 9 résune ces résultats.
Il y a donc une légère dininution de l'absorption lorsque
(CI04-) augocnte. on peut fixer l'acidité, en ajoutant partout une
quautit~ connue de HCl 04 : Si l'on ne dilue ~as ln solution perchl~­
rique, celle-ci est à 15 x 100 = 60 nl/l de ECIOq - (En fait.40à 50
vu les pertes.) ~50
Dans cette zone la variation d'absorption devient négligeable,
o~ne pour des variations relatives ioportruntes de le teneur en CI04.
On se ramènera donc toujours, après la dilution éventuelle, à cette
zone, en ajoutent 2 nI de HCI04 dans la fiole où le nélange coloriBétré
est effectué : 5 nI de solution perchlorique + 2cl ECL04 + B20 distil-
lée q.s.p. 50 ml.
Mode opératoire
La gaone étalon est réalisée à partir de ln solution mère à
100 ag/l = Echantillons S1 à 86
o - 1 - 2 - 4 - 10 - 20 _. 4û Dg/l Cr n
avec partout 40 ml/l de HCl 04.
Résultats
Colorimètre à 4300° - Cuve de 4 co (Courbe 10)
Colorinètre r:.g/l Cr Cr Cr % Cr~03 %(courbe) Qg
T 0 0
-
8 5 1 -
82 10 2;
-
83 22 4 -
81.;, 51 :to -
85 iùü 20 -
s6 193 40
-
OUE 72 12 30 1,44 2,10
PC 11 231 40 100 },86 5,6b.:
PC 13 134 22,5 56,2 2,~3 3~26
PC 20 151 25 62,5 2.24 3,27
PC 2.3 102 17 42,5 1,70 2;~48
-
PC 42 150 25 62.,5 ~,51 3]66
PC 52 130 22 55 Î· Î' 1 3,23&. : <:. -.,
---BL x :; 155 26 65 ~L55 3,7~
.~ 35 -
Comparaison avec la 1itrj_;~~i~
La méthode est testé2 ~ar ~0~?arai80n avec les résultats
obtenus par dosage tit:dI!1étri~ue du Cr VI par Fe II (sel de Hohr N/~O)
dans quatre échantillons \
Pipette ~o ml de solution perchlorique d~ns un bécher de
250 ml + 30 ml H20 distillée ~. ~~5 ml SO~H2 1/6 + 1,5ml
P04H, + 7 go~ttes diphény12wine sulfonée 0,5%.
Ti tre par Eel de Mon:," N/)r~ ; Hm, teinte violette apparaî:t
puis disparatt tout à coupo












ml j<'e ++ dans
la p::: se
-~--_._-
OUE 6,50 " ~ 1c., ).~
PC 11 :fj'80 ,_. "1 ~ );--'"




La courbe 11 précise ces r~sultats : On voit que, plus la
tenen~ en Cr augnente, plus la r91~.ti'J::l (+:ei.Jeu.i' pa::' cnlorimétrie) :::;
f (teneur par titrimétrie) s'éca~te ~8 la premi~re bissectrice.
Jusqu'à 2% de Cr (3% Cr2;03Y leG de'lx méthodes SO::lt valables,
au-dessus la titrimétrie se~ble rréférable c
Matériel nécessaire (colorimétrie)
- Pipette de précision
- Fioles jaugées 50 nI - 1 l,
Duns la solution }erchlorique le naDgen~SG e3~ incolore. On
doi t l'oxyder en }Jn VII par un p9~ o]~ydal1i, -!:.el que le period::l.t3, pom.'
le rendre colorimétrnble.



























































































Comparaison des dosages Colorimetriques et
Titrimétrique du Œ:&-IIRO!l'1lE


































































































Absorption db Chrome YI en fonction














Absorption du manganese W en
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- La présence d'un peroxydant tel que CI04- vû-t-elle g~ner l'action
du periodate ?




Essai de colorimétrie en présence de Cr VI
C'est la premi~re vérification à faire r pour s'assurer si
une Colorimétrie est possible malgré le chrome.
On prépare à partir du Cr207K2 une solution m~re à 1000 mg!l
Cr et à partir de ~~04K une solution-m~re à 100 mg/l ~fu.
On va faire une gamme étalon de Mn contena~t 0 - 1 - 2 - 4 -
10 - 20 mg/l ~m, chaque échantillon de cette gamme étant fait en cinq
exemplaires, renfermant des quantités croissantes de Cr : 0 - 10 -
~O - 50 et lOG mg/l Cr.
On étudie d'abord les courbes d'absorption du Cr et du ~~,
pris isol~ment, par rapport à l'eau distillée, en fonction de la lon-
gueur d'onde, ceci à l'aide des gammes étalor.s :
de Cr contenant 0 ppm ~il1
de ~m contenant 0 ppm Cr.
Absorption du Cr en fonction ~/ H~O distillée
~ 4300K 4700 52.00 5600 5900 62.00 6700 7200
10 ppm 13 8 3 1 1 1 1,5 1
20 ~5 15 4 i i 1 1,5 1
50 67 39 8 2 1 1,5 2 1
100 139 77 14 3 1 ;2. 2 1
Absorption Hn en fonction r/ H20 distillée (cuves de 1 cm)
~ 0 5600 6200 67004300A 4700 5200 5900
1 ppm 5 12 16 13 4 4 4
2 7 17 29 Z3 5 5 4
4 8 28 56 43 7 7 6
10 12 57 132 100 15 14 10
20 24 107 254 171 29 25 16
Ce qui se résume sur les courbes 12 et 13.
a •• / •••
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Le cus idéal seyait CGJ.-J.~ rJ.e la cO:Lndderrce du maximum dl
absorption du Hn VII et d:.::. u.in:itrnuJl d' ~'hsor,?tion pO\:r Cr VI. ED fai t
on voit que le maximum pour ~fu esi ~ 5200 ,~~ ulors çue l'absorption
du Cr est encoresensible ~ cette <:beoJ:rption devenant négl.i.geable à
5600.K. 9 mais la sensibilité du '-'~)Sél.J.;e du. Hn étant alors ~l,i!9indrie.
On va d'abord vérifier si 1 Ù 5-500 1:. les courbes dl ahsorption du lVin
ne varient réelleL8nt i~ns en P~'~Dcr~-:;o") d,," clOSCf; vu:>.-~.ables de Cr :
Absorption du Ho VIt à 5601) X / H2 0 distillée l-e-tl présence Cr 0
Les variations ne sont effectiveQ€~t pas importantes 7 mois
augcentent lorsque les tenenrs g7and.issent~ ce (~UJ. 2'lt r:1EClheureusement
le cas dans les ~chantillo~& à 4tudier.
Deux solutions sont possibles
oColorimétrer à 5600 A] saus ~8 préoccuper d~ Cr, mai3 1 POUy les
fortes teneurs la m~thode monçuern de pr~ci~ic~.
oColorimétrer à 5200 ~7 en faisant la correction du ~r =
Absorption !'ln VII -;. C:r VI
Absorption Cr VI seul (par exeople apr~s décoloration au
Mn VII).
On pourrait alors songer à mesurcr~ sur CG~te derni~re so-
lution, à 4300 J.~ l'absorption du Cr VI, d3 Gê'onièrc: à '::'oser- DilJ.ul~
tanément Cr et Mn. Mais nous aVûns vu au chapitre nrécédent l'in-
fluence de l'acidit6 sur le valeur de l'abso~ptiou·du Cr. Il ia~drait
alors pouvoir efiecJüuer l' o:::yda-~oion du È·ll1 Cl :\!::: -;aI C~ u:~ lien. perchlo-
rique, pour rester dans lec conditions de cilieu iixes. Ceci DO~B
ramène au second problûme g L'effe':'; è.l:~ C:.Olt~ ";;U' llaci;io.)~~ du IO!;,~o
Etudc~e l' oqdation du ~iE_ II e}2.2:.m VII
Cette fois-ci 01": '/", !?a:-tir d'une solution oie j'vi11 II de titre
connu: l'oxyder ec pr~sencG de divera ~cides) e~ coloriD6tFer les
solutions obtenues e
Ln méthode classicue (CilliliJ.JOT 3 et 4) ew(, 1: c~qdû.-tion par
le periodnte en 8ilieu sulf~~:q~G concentr8, et en 0~8seDce djacide
















Absorption du Mn W à 5200 Â





Partant d'uno aolution de ~1n C12, on en pipettë--1J ml dans





Porte à ébullition sur bec Bunsen, et laisse refroidir lentement dès
que l'ébullition fi commencé:
Dans 1 et 3 on ajoute 25 tl1 HClOq
Duns 2 et q on " 10 ml HZSOq
+ 5 ml H3POq
Puis,dnns tous, '*00 ng de Nu
Dans les béchers 1 et 3
"" " 2 et '*
la coloration est jaune
" " " violett'è.
Le ClOq- ne convient donc pes pour l'oxydntion du ~m.
o
- En conséquence: Il devient impossible d'opérer à 5600 a
en négligeant l'influence des coloretioDs parasites, le Fer, le Titane
ri squant de g~ner. - .
Il devient inutile de vouloir doser le Cr dans la solution
où l'on dose le ~m, toujours à cause des éventuelles colorations pa-
rasites. La décùloration du Mn VII sera réalisé uniqueoent pour faire
la correction de jeune, sans chercher à savoir ce que représente ce
jaune.
Le ClOq- ne convient pas pour l'oxydQtion du ~m, il est tou-
tefois ?~é6ent dons la solution à oxyder. Va-t-il g~ner le développe-
ment du Violet? Dans la prise trnitée on auro de 1 à 2 ml âe HClOq ,
on va donc faire l'oxydati8D de le solution de Mn C12, par NaIO,* en
milieu sulfo-phosphorique, et en présence de û - l - 2 ml de EClOq •
Les colorations obtenues sont très irrégulières, nois on note un déga-
gement de chlore dÜ nu nélange ClOq- + Cl- en présence d'un autre
peroxydent.
Ln solution étalon de ~ill II sera lonc préparée de façon dif-
férente. On part d'une solution ételon de ~m 0,* que l'on décolore par
le sel de Mohr, on oxyde l'excès de Fe II por H N030 On se rapproche
ainsi des conditions naturelles puisque le Fer sere présent dens le
milieu.
On réalise alors trois séries de 1 - 2 - q - 10 - 20 og/l Mn
avec respectivement 0 - 1 - 2 ~l de Cl04 Ho
On traite tous les ~chantillons par 5 nI H2 SOq + 5nl H3PO,
+ 5 01 Na 10,* (qO g/l), porte i~ùédiutemeDt à l'ébullition sur bec et
laisse refroidir dès que l'ébullition eat dénarrée, porte à 50 ml, co-
lorimètre 5200 K (cuve 1 cm). (Courbe nO lq)o
~Mn 0 1 2 q 10 20ClOq~pp~ --
0 0 11 25 '*9 121 2q3
1 ml 0 12 25 q9 12~ 2qq
2 ml 0 12,5 2q 50 122 2qO
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L'influence du Cl04-est négligeable, la néthode est donc
utiliseble et va ~tre testée.
l'iode opérctoire
Pipe ter 20 wl de ln solution perchlorique en bécher de
100 01. +5 01 H2 S04 + 5 Dl H3 P04 + 5 nI Ne 104.
Porter innédictenent à l'ébullition sur bec Bunsen, et
nrr~ter de chauffer dès que l'ébullition n connencé. .
Porter à 50 nI en fiolee jaugées. Colorirnétrer à 5200 1,
en cuves de 1 cm par rapport à H20 distillée.
La solution étalon est réalisée à partir d'une solution de
~~ II, obtenue à partir de ~m VII décolorée pnr Fe II (~m II est ln
forme stable de conservation).
Pipeter ensuite 25 ml de lu solution colorimétrée, en bé-
chers de 50 ml, faire bouillir 5 minutes, ajouter de l'acide oxalique
0,1 M goutte à goutte jusqu'à décoloration du ~m VII + 1 goutte.oRe-
froidir. Ramener à 25 ml en fioles jaugées. Colorioétrer à 5200 A en




Na 104 40 g/l dans l'eau distillée
Solution étalon de ~m II à 100 mg/l : dans une fiole jaugée de 11.
K f.in0/t R.F. sec .••....................
H20 distillée q.s.p. dissoudre ••••••••••
Décolorer par sels de Mohr (goutte à goutte,
Oxyder excès Fe II par ENO) concentré.
Porter à 1 litre.
- Acide oxalique 0,1 !"l.
Acide oxalique, 2 H20 ••••••••••••••••••••







Certains échantillons, trop concentrés, ont dft ~tre dilués
pour ~tre colorimétrés, la loi de Beer s'appliquant jusqu'à 20 ppm
!l'ln seulement.
. . ·1 · . ·
- 40 -
T OUE/l0 DUE PCll PC13 PC20 PC23 PC42 PC42 PC52 BLXi
5 5 5 5
V+J 240 26 250 63 135 . ~13 122 265 56 7'2- 83
J 0 0 12 15 27 23 4 25 7 4 5
v 2'*0 ~6 238 48 108 190 118 240 49 6_8 78
1!Vin ppm 20 2,2 19,7 4 9 15,6 9,8 20 4 5,6 6~5
I-m Dg 13,7 12 , 3 2,5 5,6 9,7 30,6 12,5 12,5 12,5 17,5 20,3
?vin % - 0 , 66 0,59 0,10 0,22 0,35 1,22 0,50 0,50 Of 70 O~80
l>'lnO~%
-
1,00 0,16 0,35 0,55 1,93 Of79 1,11 1, 26
-- -
Matériel nécessaire
- Pipette de précision, un trait: 5 - 10 - 20 - 25 ml
- Béchers 50 Dl - 100 Dl - 250 ml
- Burette 10 ml oràin~ire




Le nickel est dosé dans 10 solution où l'on a précipité le
Dagn~8iu~ : les iODS g&n~nt pour le nickel sont complex~s. Le nickel
est alors séparé llo.r précipi tation de son composé. c.vec le diBéthyl.-
glyoxime, le précipité redissous. La solution de Ni, convenableoent




- DimethylglyoxiDe 10 g/l dans alcool éthylique
- NH4 OH 1/2
- liNO) 1/)
- Na OH diluée
- Eau de Brone saturée
- NH4 OH
- Solution étalon de Nickel.
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La solution étalon de Nickel peut ~tre préparée à ~artir
d'un sel de Nickel. Nl en disposent pas au Centre ORSTûM, du noins
pour l'instant, elle a été fuite à ~artir d'un minerai de Nickel(10% Ni), attaqué une heure à l'acide nitri~ue, puis une heure à l'a-
cide chlorhydri~ue. Jlprès filtration, la li~ueur est étendue à ~50 01,
et 18 nickel dosé (et isolé) par gravinètre : On fait 5 prises de 5001,
et les précipite tcutes par la diméthylglyoxime après cOEplexation par
llacide tartrique, comme décrit ensuite pour les échantillons. 2 préci-
pités sont filtrés sur un creuset filtrants à verre frttté (porosité
3), pour ~tre séchés à l'étuve à 105 0 et pesés, et les 3 restcnts,
filtrés sur papier, sont redissous dans NOjH. On trouve pour les ~ré­
cipités : 12~ mg, soit 24,7 mg de Ni, par précipité. Les trois préci-
pités dissous, donc la solution nitrisue, contient 74 mg de Ni. On
porte cette solution à ~50 ml et ajoute 500 01 d'eau: On n alors une
solution Ni 100 og/l.
Mode opératoire
La solution contenant le Ni, en bècher de 250 nI, est éten-
due par H~O à 100 nI, portée à ébullition et amenée à pE 4,5 par liCl
1/2 (virage du bleu de bronophénol). Ljouter ~O sI de diméthylglyo-
xiue i0 g/l en solution alcoolique, puis Wb40H i/~ jusqu'àL&ible
odeur 0mmoniacnle. Laisser refroidir et re;oser, jusqu'à 12 h pour les
f~ibles teneurs.
Filtrer (filtre bl~nc p 90 no), laver 5 - 6 fois à l'eau
froide, dissoudre p~r liNO} l/} et porter à 250 nI en fiole jaugée.
Pi?eter 5 nI de cette solution dGDS une ficle jGugée de
100ml, neutrcliser ,ar NaOH (vérifier sur une autre ~rise la quantité
de soude è ajouter), et ajouter de l'eau de Erone, goutte à goutte,
jusqu'à teinte jGune (opérer sous hotte). Lttendre 10 sinutss, ajou-
ter NH~OH goutte à goutte pour décolorer le bro=le puis encore 10 nI
NH4CH, enfin ajouter 10 ml de dioéthylglglyoxiBe. Farter à 100 nI -
attendre 1/4 dlheure. Traiter en mêue tewps les solutions filles éta-
lons de Ni, selon une gaL~e conten~nt : 0 - 0,01 - 0,05 - U,iO - 0,20 -
0,50 - 1 - 1,25 ppn de Ni (5 1 à S 7).
Coloriuétrer à 4650 ! - cuves de 4 co.
Renarque
Le illagnésiuI~ n'a été précipité que sur les échantillons OUE,
PC ~2 et PC 52, seuls p~r conséquent ceux-ci ont été truités stricte-
uent selon le processus d'écrit. Pour les autres, c'est dans la so-
lution perchlorique que lIon a directenent précipité le composé Nickel-
diméthylglyoxi2e. en a alors constaté que,si ln néthode senblait con-
venir pour les solutions débarrassées du Mg, il n'en était pas de uê-
ne pour la solution perctlorique : l'ion CIC4- oxyde en effet Ni et
l'cn obtient préDaturéoent la coloration rouge brune du couplexe avec
le dinéthylglyoxi8e, ce qui soustrait une petite quantité de Nickel
au précipit6 ( de l'ordre de 150 p de Ni soit en voleur relative une





i A bsorpt ion
500-
(Courbe 15
Dosage Calorimetrique du tNBt9(IH
o




Cette coloration se superpose évide~IDent à celle du Cr VI ainsi qu'à
celle du Fer en présence de le diuéthylglyoxioe, et il n'est res pos-
sible de procéder directenent. Lo technique décrite pernet d'éviter cet
inconvénient, le Ni se~blnnt réduit en Ni II lors de ln précipitation
du }ig.
Résultots
(Colorinètre Buknnnn D B - 4650 l - Cuves de 4 cn).
Courbe nO 15









ODE 647 0,76 19,00 0,91 1,16
PC 11 349 0,41 10,25 0,40 0,51
PC 13 387 0,46 11,50 o,~6 0,59
PC 20 1.s36 0,51 12,75 0,46 0,59
PC 23 1015 1,19 29,75 1,19 1,51
PC 42 878 1,03 25,75 1,ù3 1,31
PC 52 1032- 1,21 30,2-5 1,22- 1,55
BL X 3 1316 ;',50 37 1,q5 1,85
Corrections :
Nous nvor.s vu qu'il y nvnit eu une légère perte de Ni dons
les précipit6s : 0,15 Dg environ. Or ce précipité cont~nnit 2 Dg de
Ni pour FC 11 - 13 et ~O soit une erreur de :




et 6 ug de Ni pour PC ~3 et HL X 3, soit une erreur ~e
~ ./.J...2 '!i.bOOO fi- 1"
On Deut donc corriger les r~Bultots trcuv~s ~our les teneurs
~ .
en Ni et NiO, puissue ces chiffres sont obtenus en cultipliant les
poids de Ni (trouv~s par colorin~trie, et entachis de l'erreur cal-
culée ci-dessus), par des constantes.
Les teneurs"corrig6es" en NiO seront donc :
PC 11 0,54 %
PC 13 0,62 'fo
PC 20 0,62 %
PC 23 1,54 o.'70
BL X 3 1,88 7~
Matériel nécessaire
Héchers 50 Dl - 250 cl et verres de contre
Entonnoirs ~ 55 mn - Filtres rouges ~ 90 Drl
- Fioles jnugées 100 Dl - 250 nI
- Pipette de précision, un trnit, 5 - 10 - 20 - ~5 - 50 nI
- Fipette bnton de 10 nI
Burette oràinaire de 10 nI.
9-j(obdt
Deux voies sont possibles pour la doser
- Voie spectrogrnphi~ue
- Voie coloriD~trique
Fer voie spectrogrn;hique il serait dos~ avec les oligo-~l~­
uents. On ccnstate en gén~ral que les teneurs en Co sont 10 %de celles
en Ni, ce qui dODoerGit des teneurs en Co ÙO l'orère de 1000 ppD, la
pr6cision sarnit alors nssez n~diocre. Par voie colorinétrinue on co-
loriGètre le complexe formé avec le sel Nitroso R (CE~LvT j et 4).
Ce réactif n'existant ;es ou Centre ORSTüh, l~ technique n'o pas en-
core pu ~tre expérinentée.
e.e .1 .
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nilli , , nilli
équiv. aegres l~ioDs D~/l
Ca 0 o o 0.2 1
Mg 11,4
Fe C,iS o o
4,6
1)







~1 N 5 Total 1 77 7 3 1,3 6,6
OUE
Origine de l'eau. : Ou"nc:,rou (B[',ssin :le Ir: Yaté); pr81evSe le
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hnGlyses chimiques
Solution
Cntions ng/l milliéquiv .. degrès i~ion8 ng/l
Lulh degrès
équiv o

































o 0,24: Total < 3 o 0,3
Oxyde % Nétal %






Fe2 °3 ·................... 56,96 39,8}
il..l2 °3 ·................... 9,03 4,69
MgO ·................... 0,80 0,4:7
Cr20} ·................... ~,10 1,4:10:
l-in02 ·................... 1,00 0,60
NiO ·................... 1,16 0,91




Ca 0 Cl- ~,lj,
1
0,6 Sol ECO;' 0
filg 1,66 :J
1,06 Insel C03- 0
10,12 Sol NÙ}- 0Fe 90,14
90,02 Insei S04-- 0
LI 10,60 (Insol) Si02, 6,56
Cr 3,~5 (Insol) ( ~ sol)
!'in 1,}6 (Insol)
Ni 2,06. (Ir.s 01)
- ~7 -
v - SUJ~ITES DE PRJDDITS NECESSbIHES -
L'un des objectifs da cette ~tlide ~tBit l'~v~luation quantita-
tive des besoins du l~bore.toire en LJ.atériel et en ~~roduits. L~ liste du
nat~riel n6cessnire pour chaque analyse n 6t~ ~tablie. On a regroup~ ici
1[\ liste des Droèui ts 1 les rUD.Lti t6s étant calcuL~es sur une base annuel-
'" ..
le de 1000 analyses d'ecu et de 15v nnalyses de cLGrga solide,
• t .J •••••••••••••••••••••


























































hcide nitrique R.P, cl
bcide Grthophosphorique R,P. d





Sodiun ac~tate R.F. . ..••••••••••••••• ~ •. , ,.
,.., l' • - t ( ,'1 • , • --, P )
':"'OU1Ul:;l pnospl:,Q e -tlsoCllque h~. • •••••••••••• .- .•••••
Potnssiur2 Cl1rOIIV':.tG It.P. • , .•••••.••.••••••.••..•
Potnssiuc bichronute R.F~ .. ' •••.• , .••....••. , ...•
Pote..ssiun cynnure ·l"~.I'., ~ .
Potassium Nitrate~ R.P~ •.••..••.. , •...•.. , ..• ,.
Potassium p~riodate R.P. • ••.••.•••.•...... , ....•
Potassium pernangnnate 1'1..P. • '00'" ••••••••••••.••••
lûuooniUD chlorure R.P. • •. , •.• 0 •••• ' ••••••• , •••
.Anr1oniun I:lolybdate H.J? ..•••••.••.••.........••
i..nDoniuLl Nitrate R.P. ..~ ••••••••••••....•.•••
~~oniuD Phosphate (biGllsoniqu€) R.F••••••••.......•
Fer ferreux et amnoniun sulfate R.P••••••........••
Baryum chlorure R.F. • ••••••••••••.•••...•.••
}J3QOniUD oxalate R.F. • ••••••••••••••.•...•..•
hrgcnt Nitrate R.P. . ••••.•••••......•....••
~agn6sie cnlcin6e R.P. • ••••...••.•..•••.•.••••
Silice pure en poudre ••••••••...••••..••...••
Sodium borate R.P. • ••••••••••••.•••.••.•••
Acide sulfurique de Nordhnusen à 25 %d'nnhydride •••
Acide ci trique R.P.. .•••....••••..•••••.•.•
Acid.e s~licylique R.F. • .•...•••••••..........•
j.t.cide oxr-~l ique R.F.. •...•.•••..•..•.••.••••
Fer en fil •••.•.••.•....•.....................••
BrODe Ii.P • •...•............•.•...•••.••.....••••
Ztnin (stanneux) chlorure R.P •.....•...••..........•
!"lercure (Llercurique) chlorure R.P. • ......••..•....•
Nickel Nitrate R.F.. .....................••
Alcool éthylique nbsolu R.P•..•..•.•...••.....•...••
Acide ~thyl~ne din~ine t~tra ac~tique sel disodique
Noir ~riocbrone T •••••••••••••••••.••.•••
.. .1...
Eydroxylnoine chlorhydrcte li.P •..........•.•...•••




hcide thioglycolique P.L • .•.....................••
Eriochrooe cynnine P .L. . •.•...•................•
l\Iitroso fi ...•..... " .......................•••
J:a.ci.:le acétique E.}". .. - " ..•....• -••
i, f'i; 0 D i ur:;. n. c é t 3. t e I~ •P • • . • • . • . • . • • • . . • . . . . • • . . . • • •















VI --'!El IBLICGRi..PEIE -
1 - J. BEGUINOT - ~i. B0UCETT~ - H. GRILLOT - C. RÙU~UETTE - L. SIt,~ -
1964.
Méthodes d'anulyse qu~ntitntivE uppliquées aux roches et aux
pr~l~ve~œnts de ln prospection g6ochi~iqae.
Méuoire du TI h G M - N° JO Paris.
2 - S. ChILLEEE et S. EENIN - 1963 -
Minérclogie des argiles. Masson - Paris.
3 - G. ClikRLûT - 196q -
Les ;:~éthoè_es de la chicie nnclytique. jJ.;alyse qunoti tative
minérale - Masson - Pnris.
4 - G. CRLRLOT - i964 -
ColoriDétrie - Masson - Paris.
5 - h. DJ~L'AGLIO et F. TGNju~I - 1960 -
L'annlisi cbioice delle acque cone ausilio Delle prospezione
idrogeochiI:lice.
Studi e ricerche delle ùivisione geoDineraria - 1960 - CNilli -
Rona.
6 - R. D~~ET - 1936 -
Le dosage coloric6trique des nitrntes dans les eaux.
Journ~l de ph[~nmcie et de dlinie - JrlDviGr 1936 - 8e s.t.XXIII.
7 - DEGBEhJNT - 1963 -
M~nento tectnique je l'cau.
Technique et aocUDentGtion - faris -
8 - J. DUP0NT - 1964 -
Etude des 61~uents traces dans les eaux: Eaux de pluies,
eaux de ruissellenent, eaux du fleuve Bandcma.
rapport ün8T0N inédit - Paris.
9 - L. CORDJN et E. TEICllER - 1951 -
Séparation du Fe III de l'nluLliniun
lin. Chen. ~3 pp. 930-931.
10 - G. GBJ~~IN - 1964 -
Etude àu fer dnns les eaux
Rapport OR8TOM inédit - Paris.
.../ ...
- 5a -
11 - A.W. GROVES - 1951 -
Silic~te Annlysis
G. Allen Gnd Unwin Ltd - London.
12-
-
i... D. BLiRTCN et P.F. T::~I(Jl'.;LSON
-
1956 -
Jill!:',L cheu. 25 pp 1 326.
13
-
K .J..• KRAUS et G. E. IviOGHE
Adsorption du fer pGr les résines échnngeuses d'anions en
solution chlorhydrique.
J. iiller. Cheu. Soc. 7~. pp 5 79~ - 5 793.
14 - D. LEliOUX - 1951 -
Engrais - J'-Gendeuents - Produits pour le protection des cul-
tures - Etude et Jillalyse.
Gauthier Villars - Paris.
15 - A. et C. NEURICE - 1954 -
Analyse des matières ninéroles
Dunod - Paris.
16 - P. PLSCLL - 1963 -
Nouveau tr~it6 de chinie nin~rnle - Masson - Paris.
17 - M. PINTA - 1962 -
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DOSAGE des CELüRU}~S dûns l'EAU
Exécutent
Echantillon L Dl Lg N03 NilO L T L X lq,2û r::;g/l Cl-- =Prise 25D nI
T
Obsorvc.tions :
O.H. S •T .0.1-1.
Géologie
Date de l'nn~lyse
DOSAGE DE LA SILICE DL.NS L'EAU
Exécutent
Echnnti 11 on 0













o.R • 8 •T • 0 •H •
Géologie
Date de l'enelyse
D03LGE DES NITllATES Dj~~G L'ELU
ExécutP.nt
Ecn2..nti llon Colodoètre 4300 L N,:, 05 cg/l X 2 Dg/l N205{fiole) =Prise 25 r.11
-










DOSJ.G~ DU N.J..GNE8IUM DliJ~S L' EkU
Exécutant
Echanti 11 on






DOSAGE du FER dans l'F~U
Exécutant





















8) 4 ~84 1 1 10 _.
-'-
Echan ti 11 on
Date :
ANJ...LYSE DE lJ~ CEJ:.RGE SOLIDE DES EAUX
Exécutant :
C 1ÛOIJF~S =PF 1~
C + SS C + SS
C + SC C
P F A
C + RT C + l
C C
R T l 100I/A = l %
Si02= RT-I 10OSi02;A. =8i02% 1
ml Cr VI Prise 20/250
x69, 81=Fe mg 100Fe/A = Fe % Xl, 4 3=Fe 203 %
100/~50
- _..
C + P Prise
C Wx552, 5=A.l mg
P 1oOAl/A=Al % Xi,926=Al203% Il
L ml NaOH Prise 50/25 0
" TNa xTNa =
" T 1 x6,08=Hgmg
Tl-L _. 100Mg /.A. =Ng% Xl, 658=Hg07~
0




1;.. Cr"; y " ~ %Dg = A =vr2U3 l)
0





Mn mg/l 100Hn A = 1,:10% x =Hn02Jb
0





1X25=Hi mg 100 :A. =' 1.;0 x
CoL
Co mg/l





E C li ~ N TIL LON
Date du Prélèvement : . . . . . . . . . .
Conàitions atmosphériques: .
Date du début des analyses au laboratoire
DGte de la fin des analyses au laboratoire:
Couleur Odeur
pH Eh ~lllpérature Irésistivité TH TL TAC °2dissous
Solution













Ca Na Mg Fe 1:..1 Cr Ni Co hn
Cl- HCO}- CO}-- NO}- -Si02 SOl;.
Observations
